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(54) FallungskieselsSure 

(57) Die Fdllungskieselsdure mit folgenden Para- 
met ern: 



BET-Oberfiache 


80- 180 n^/g 


CTAB-Oberfiache 


80- 139 nr^/g 


Verhaitnis BET/CTAB 


1.0-1,6 


Searszahl (Verbrauch 0,1 n NaOH) 


5 - 25 ml 


DBP-Zahl 


200-300 ml/100 g 


Al 2 0 3 <3ehalt 


<5% 


wk-Koeffizierrt 


<3,4 


abgebaute Partikel 


< 1,0 jim 


nicht abbaubare Partikel 


1,0 - 100 jim 
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wird hergestellt, indem man Alkalisilikat mit Mineralsdu- 
ren und AluminiumsulfatiOsung bei Temperaturen von 
60 - 95 °C bei einem pH-Wert von 7,0 - 10.0 unter stan- 
digem Ruhren umsetzt, die Umsetzung bis zu einer 
Feststoffkonzentration von 40 - 110 g/l fortsetzt, den 
pH-Wert auf einen Wert zwischen 3 und 5 einstellt. die 
Failungskieseiasure abfiltriert, wascht und anschlie- 
Bend trocknet, gegebenfalls vermahlt Oder granuliert. 

Sie kann als Fullstoff in Kautschukmischungen ein- 
gesetzt werden. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindungrbetrifft Failungskiesels§uren. das Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Vefwendung in Kau- 
tschukmischungen. 

5 [0002] Es ist bekannt, Failungskieselsauren in Kautschukmischungen einzuarbeiten (S. Wolff, Kautschuk, Gummi, 
Kunstst 7 (1988) S. 674). Failungskieselsauren mussen fur die Anwendung in Kautschukmischungen leicht dispergier- 
bar sein. Eine schlechte Dispergierbarkeit ist haufig die Ursache dafur, daB Failungskieselsauren in Reifenmischungen 
nicht zum Einsatz kommen. 

[0003] Aus dem Dokumerrt WO 95/09128 sind Failungskieselsauren bekannt, die in Reifen eingesetzt werden kCn- 
10 nen. Eine Anwendung im Reifenunterbau wird nicht angegeben. 

[0004] Durch gestiegene Anforderungen der Reifenindustrie ist auch die verbesserte Dispersion dieser Failungskie- 
selsdure fur die Anwendung in Reifenlauff lachen nicht mehr ausreichend. 

[0005] In WO 96/30304 wird eine Failungskieselsaure, die in Reifenlauffiachen dispergierbar ist beschrteben. 
[0006] Mit der bekannten. in WO 96/30304 beschriebenen Failungskieselsaure ist eine Reduktion des Rollwiderstan- 
is des des Reifens urn 20-30% im Vergleich zu mit RuB gefulrten Reifen mOglich. Dies bedeutet eine Kraftstoffersparnis 
um ca. 5%. 

[0007] Zum Rollwiderstand eines PKW- Reifens tragen unterschiedliche Reifenbauteile mit verschiedenen Anteilen 
bei: 

20 



30 



Lauffldche: 


50% 


Gurtel: 


20% 


Karkasse: 


10% 


Seitenwand: 


10% 


Wulst: 


5% 


Innenschicht: 


5% 



[0008] Bei einem LKW- Reifen ist der Anteil der einzelnen Reifensegmente am Rollwiderstand urrterschiedlich zu der 
Verteilung bei einem PKW-Reifen: 

35 



Lauffldche: 


30 


% 


Gurtel: 


20 


% 


Karkasse: 


24 


% 


Seitenwand: 


10 


% 


Wulst: 


16 


% 



45 

[0009] Diese Rollwiderstandsanteilverteilung zeigt. daB im PKW-Reifen 50 % und im LKW-Reifen sogar 70 % des 
Rollwiderstandes durch Bauteile aus dem Reifenunterbau beeinfluBt werden. Bislang werden im Reifenunterbau uber- 
wiegend RuBe als aktive Fullstoffe eingesetzt. 

[0010] Die Erfindung betrifft die EntwicWung von Failungskieselsauren fur den Einsatz im Reifenunterbau. mit dem 
so Ziel, eine weitere deutliche Absenkung des Rollwiderstandes zu erreichen. Die Voraussetzung fur den Einsatz von Fai- 
lungskieselsauren im Reifenunterbau ist deren leichte Dispergierbarkeit 

[0011] Von SeHen der Automobilindustrie besteht die Fbrderung, den Rollwiderstand um weitere ca. 10 % abzusen- 
ken. Dieses ist bislang nicht mdglich gewesen. 

[0012] LKW-Reifenkunden fordern zusatzlich eine ErhOhung der Lebensdauer von LKW-Reifen. Der Einsatz der 
55 erfindungsgemaBen Failungskieselsauren erfullt auch diese Forderung mit einer Absenkung der Warmebildung. 

[0013] Gegenstand der Erfindung ist eine FailungsWeselsaure, welche gekennzeichnet ist durch ein n Al 2 0 3 -Gehalt 
von 0,2 bis 5,0 Gew.-% und einem wk-Koeffizienten Weiner 3,4. 

[0014] Die erfindungsgemaBe Failungskieselsaure kann ein BET-Oberfiache von 80 bis 180 m 2 /g aufweisen. 
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[00151 Die erfindungsgemSBe Failungsldeselsaure kann ein CTAB-Oberflache von 80 bis 139 nAg aufweisen. 
[0016] Die erfindungsgemaBe Fallungskieselsaure kann durch die folgenden physikalisch-chemischen Paten 
gekennzeichnet sein: 

5 



BET-Oberfiache 


80-180m 2 /g 


CTAB-Oberfiache 


80-139 m 2 /g 


VerhSltnis BET/CTAB 


1.0-1.6 


Searszahl (Verbrauch 0,1 n NaOH) 


5 -25 ml 


DBP-Zahl 


200-300 ml/100 g 


Al 2 0 3 -Gehalt 


<5% 


wk-Koeffizient 


<3.4 


abgebaute Partikel 


< 1.0 pm 


nicht abbaubare Partikel 


1,0 - 100 |im 



20 

[001 7] Die physikalisch-chemischen Daten warden mit folgenden Method en bestimmt: 

BET-Oberf Idche Areameter. Fa StrChlein. gemaB ISO 5794/Annex D 
25 CTAB-Oberf lache bei pH 9. gemaB Jay. Janzen und Kraus In .Rubber Chemistry and Technology- 44 (1971) 1287 

Searszahl nach G.W. Sears. Analyt Chemistry 12 (1956) 1982 

30 DBP-Zahl ASTM D 2414-88 

wk-Kbeffizient Cilas-Granulometer 1 064 L (Beschreibung slehe unten) 

[0018] Die erfindungsgemaBe Fallungskieselsaure kann in einer beworzugten Ausfuhrungsform die folgenden physi 
35 kalischchemischen Daten aufweisen: 





BET-Oberfiache 


90 - 150 m^/g 


40 


CTAB-Oberfiache 


80 - 130 rr^/g 




Verhaitnis BET/CTAB 


1.0-1,6 




Searszahl (Verbrauch 0.1 n NaOH) 


5 - 25 ml 


45 


DBP-Zahl 


200-300 ml/1 00 g 




Al 2 0 3 -Gehart 


<2% 




wk-Kbeffizient 


<3.4 




abgebaute Partikel 


< 1,0 um 


50 


nicht abbaubare Partikel 


1,0 -30 jim 



[001 9] Die erfindungsgemaBe Fallungskieselsaure kann in einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform die folgen- 
55 den physikalisch-chemischen Daten aufweisen: 
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BET-Oberflache 


90 - 150 rr^/g 


5 


CTAB-Oberfiache 


80- 130 nAg 




Verhaitnis BET/CTAB 


1,0-1,6 




Searszahl (Verbrauch 0,1 n NaOH) 


5 - 25 ml 


10 


DBP-Zahl 


200 - 300 ml/100 g 




Al20 3 -Gehalt 


0.2 bis 0,66% 




wk-Koeffizient 


<3.4 




abgebaute Partikel 


< 1,0 fim 


15 


nicht abbaubare Partikel 


1 ,0 - 30 urn 



[0020] Ein weiterer Gegenstand der Erf indung ist ein Verfahren zur Herstellung der Fdllungskieselsdure mrt den fol- 
genden physikalisch-chemischen Parametern: 

20 



BET-Oberflache 


80 - 160 nYVg 


CTAB-Oberfiache 


80 - 140 nf/g 


Verhaitnis BET/CTAB 


1.0-1.6 


Searszahl (Verbrauch 0,1 n NaOH) 


5 -25 ml 


DBP-ZaN 


200 - 300 ml/100 g 


AlgCVGehalt 


0,2 bis 5 % 


wk-Koeffizient 


<3,4 


abgebaute Partikel 


< 1,0 |im 


nicht abbaubare Partikel 


1,0 - 100 jam 



welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man AlkalisiRkat mit Mineralsauren und AluminiumsulfatlOsung bei Tempera- 
turen von 60 - 95 °C bei einem pH-Wert von 7,0 - 1 1 ,0 unter kontinuierlichem Ruhren umsetzt, die Umsetzung bis zu 
40 einer Feststoffkonzerrtration von 40 g/l - 110 g/l fortsetzt, den pH-Wert auf einen Wert zwischen 3 und 5 einstellt, die 
Fdllungskieselsdure abfiftriert, wascht, anschlieBend trocknet und gegeberrfalls vermahlt Oder granuliert 
[0021 ] In einer besonderen Form kann die Zugabe von Wasserglas, AluminiumsurfatlOsung und Schwefelsaure fQr 30 
- 90 min untertxochen und anschlieBend fortgesetzt werden. 

[0022] In einer bevorzugten Austuhrungsform kann man handelsubliches Natronwasserglas (Modul 3,2 - 3,5) mit 
45 Schwefelsdure bei einem pH-Wert zwischen 7,5 und 10,5 umsetzen, wobei ein Teil des Natronwasserglases bereits 
zum Einstellen des pH-Wertes in die Vorlage gegeben wird. Die Zugabe von Wasserglas und Schwefelsdure wird uber 
einen Zertraum bis 120 min autrechterhalten, wobei in einer besonderen Form die Zugabe fur 30 - 90 min untertxochen 
werden kann. anschlieBend kann auf pH 3 - 5 angesAuert, fittriert. gewaschen und getrocknet werden. 
[0023] Zur Erzielung einer besonders guten Dispergierbarkeit erfolgt die gleichzeitige Zugabe von Natronwasserglas 
so und Schwefelsaure vorzugsweise zwischen 40 - 90 min. Dabei kann die Oberfiache der KieselsSure uber die Faildauer 
eingestellt werden. 

[0024] Zur Filtration kann man Kammerfilterpressen oder Membranf irterpressen oder Bandf irter oder Drehf ilter oder 
Membranfilterpressautomaten oder zwei der Filter in Kombination einsetzen. 

[0025] Zur Trocknung kann man einen Stromtrockner, Etagentrockner, Rash-Trockner. Spin-Flash-Trockner oder ahn- 
55 liche Einrichtungen einsetzen. 

[0026] In einer weiteren Austuhrungsform der Erfindung kann man verf lussigten Filterkuchen in einem Spruhtrockner 
mit Atomizer oder Zweistoffduse Oder Einstoffduse und/oder integriertem Flief3bett trocknen. 
[0027] Zur Granulation kann man einen Walzenkompaktor oder ahnliche Einrichtung einsetzen. 
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[0028] In einer besonders bevorzugten Form kennen die Failungskieselsauren mfflels einer Flash-Trocknung getrock- 
net werden. 

[0029J" DieefflndungsgemaBe FailungsWeselsdure kann mit Organosilarien der Formeln I bis III modifiziert werden: 

[R 1 a * (RO) 3 - n Si - (Alk) m - (Ar) p ] q [B] (I). 
R'ntROJa.nSi-fAIkyl) 00. 

Oder 

R 1 n(RO) 3 -nSi-(A!kenyl) (HI). 

in denen bedeuten 



/5 B: -SCN. -SH. -CI. -NH 2 (wenn q = 1) oder -Sx-(wenn q = 2), 

R und R 1 : eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kbhlenstoffatomen, den Phenylrest. wobei alle Reste R und R 1 jeweils die 
gleiche oder eine verschiedene Bedeutung haben kennen, 

20 R: eine bis C 4 -Alkyl. -Ci bis C 4 -Alkoxygruppe. 

n: 0; 1 oder 2, 

Alk: einen zweiwertigen linearen oder verzweigten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18 Kbhlenstoffatomen, 

25 

m: Coder 1, 

Ar: einen Arylenrest mit 6 bis 12 C-Atomen, bevorzugt mit 6 C-Atomen, 

30 p: o Oder 1 mit der MaBgabe, da3 p und n nicht gleichzeitig 0 bedeuten, 

x: eine ganze Zahl von 2 bis 8. 

Alkyl: einen einwertigen linearen oder verzweigten gesattigten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoff- 

35 atomen, bevorzugt 2 bis 8 Kohlenstoffatomen, 

Alkenyl: einen einwertigen linearen oder verzweigten ungesattigten Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 20 Kohlen- 
stoffatomen, bevorzugt 2 bis 8 Kohlenstoffatomen. 

40 q: 1 Oder 2 



[0030] Bevorzugterweise kOnnen die in der Tabelle 1 aufgefuhrten Silane eingesetzt werden: 
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[0031] Die Modifizierung mt Organo&lanen kann in Mischungen von 0,5 bis 50 Teilen, bezogen auf 100 Teile FSI- 
lungskieselsSure. insbesonde^e 2 bts 15 Teile. bezogen auf 100 Teile FailungsWeselsSure, durchgefuhrt werden, wobei 
die Reaktion zwischen Faflungstaeselsaure und Organosilan wahrend der Mischungshersteftung (in situ) Oder auBer- 
halb (vormodifiziert) durch Autspruhen und anschlieBendes Tempern der Mischung oder durch Mischen des Silans und 
der KieselsSuresuspension mt anschlie Bender Trocknung und Temperung durchgefuhrt werden kann. 
[0032] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung kann als Silan das Bis(triethoxysilyl-propyl)-tetrasulfan 
(Handelsname Si 69 der Oegussa AG) eingesetzt werden. 

[0033] Die erfindungsgemaBe Failungskieselsaure kann in vulkanisierbaren Kautschukmischungen als Verstarker- 
fullstoff in Mengen von 2 b«s 200 Teilen. bezogen auf 100 Teile Kautschuk als Pulver, Mikroperlen oder Granulat sowohl 
mit Silanmodif izierung als auch ohne Slanmodifizierung eingemischt werden. 
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[0034] Die Zugabe eines oder mehrerer der oben genannten Silane kann zusammen mit den erfindungsgemaBen 
Kieselsauren zur Kautschukmischung erfolgen, wobei die Reaktion zwischen Fullstoff und Silan wahrend des Miscb- 
prozesses bei erhdhten Temperaturerrabiauft (in-situ-Modifizierung) Oder in bereit vormodif izierter Form (zum Beispiel 
DE-PS 40 04 781), das heiBt. beide Reaktionspartner werden auBerhalb der eigentlichen Mischungsherstellung zur 
Reaktion gebracht 

[0035] Eine weitere Mdglichkeit besteht darin, die Failungskieselsauren mit Organosflanen in Mischungen von 0.5 bis 
50 Teilen, bezogen auf 100 Teile Failungskieselsaure, insbesondere 2 bis 15 Teile. bezogen auf 100 Teile FailungsWe- 
selsaure zu modrfizieren, wobei die Reaktion zwischen Failungskieselsaure und Organosilan wahrend der Mischungs- 
herstellung (in situ) Oder auBerhalb durch Aufspruhen und anschlieGendes Tempern der Mischung oder durch Mischen 
des Silans und der Kieselsauresuspension mit anschlieBender Trocknung und Temperung durchgefuhrt wird. 
[0036] Neben Mischungen, die ausschlieBlich die erfindungsgemaBen Kieselsauren, mit und ohne Organosilane 
gemaB Formel I bis III als Fullstoffe enthalten, kOnnen die Kautschukmischungen zusatzlich mit einem oder mehreren 
mehr oder weniger verstarkenden Fullstoffen gefullt sein. So kann ein Verschnitt zwischen RuBen (zum Beispiel Fur- 
nace- Gas-, Flamm-. AcetylenruBe) und den erfindungsgemaBen Kieselsauren, mit und ohne Silan, aber auch zwi- 
schen' Naturfullstoffen, wie zum Beispiel Clays, Kieselkreiden, weiteren bekannten im Handel erhattlichen Kieselsauren 
und den erfindungsgemaBen Kieselsauren eingesetzt werden. 

[0037] Das Verschnittverhaitnis richtet sich auch hier, wie bei der Dosierung der Organosilane. nach dem zu erzie- 
lenden Eigenschaftsbild der fertigen Gummimischung. Das Verhaitnis zwischen den erfindungsgemaBen Failungskie- 
selsauren und den anderen oben genannten Fullstoffen kann 5 - 95 % betragen. 

[0038] Neben den erfndungsgemaBen Kieselsauren. den Organosilanen und anderen Fullstoffen bilden die Elasto- 
mere einen weiteren wichtigen Bestandteil der Kautschukmischung. Die erfindungsgemaBen Kieselsauren kOnnuen in 
alien mit Beschleuniger/Schwefel, aber auch peroxidisch vernetzbaren Kautschukarten. eingesetzt werden. Zu nennen 
sind hierbei Elastomere. naturliche und synthetische, Clgestreckt oder nicht, als Einzelpolymer oder Verschnitt (Blend) 
mit anderen Kautschuken, wie zum Beispiel Naturkautschuke, Butadienkautschuke. Isoprenkautschuke, Butadien-Sty- 
rol-Kautschuke. insbesondere SBR. hergesteltt mittels des Ldsungspolymerisationsverfahrens. Butadien-Acrylnitrilkau- 
tschuke. Butylkautschuke. Terpolymere aus Ethylen. Propylen und nicht konjugierte Diene. Ferner kommen fur 
Kautschukgemische mit den genannten Kautschuken die folgenden zusatzlichen Kautschuke in Frage: 
[0039] Carboxylkautschuke. Epoxidkautschuke. Trans-Polypentenamer, halogenierte Butylkautschuke, Kautschuke 
aus 2-Chlor-Butadien. Ethylen-Vinylacetat-Copolymere. Ethylen-Propylen-Copolymere, gegebenenfalls auch chemi- 
sche Derivate des Naturkautschuks sowie modif izierte Naturkautschuke. 

[0040] Weitere Zusatze. wie Weichmacher. Stabilisatoren, Aktivatoren. Pigmente, Alterungsschutzmittel und Verar- 
beitungshilfsmittel, kdnnen in den Oblichen Dosierungen eingesetzt werden. 

[0041] Die erfindungsgemaBen Failungskieselsauren, mit und ohne Silan. kOnnen Einsatz in alien Gummianwendun- 
gen. vor allem im Reifen, hier vor allem im Reifenunterbau. aber auch zum Beispiel in Ffirdergurten, Dichtungen, Keil- 
riemen. Schiauchen. Schuhsohlen etc.finden. 

[0042] AuBerdem kann die erf indungsgemaBe Failungskieselsaure in Batterieseparatoren, in Silikonkautschuk und 
als Tragerkieselsaure zum Einsatz kommen. 

[0043] Zur Erzielung eines guten Wertebildes in einer Polymermischung ist die Dispersion der Failungskieselsaure 
in der Matrix, dem Polymer, von errtscheidender Bedeutung. 

[0044] _ Es hat sich gezeigt, daB der wk-Koeff izient ein MaB fur die Dispergierbarkeit einer Failungskieselsaure ist. 
[0045] Der wk-Koeffizient wird wie folgt bestimmt: 

[0046] Die Messung beruht auf dem Prinzip der Laserbeugung. Dabei wird mit einem CILAS-Granulometer 1064 L 
g em esse n. 

[0047] Zur Bestimmung werden 1 ,3 g der Failungskieselsaure in 25 ml Wasser uberfuhrt und 4,5 min mit Ultraschall 
bei 100 W (90 % gepulst) behandelt Danach wird die Ldsung in die MeBzelle uberfuhrt und eine weitere Minute rmt 
Ultraschall behandelt. 

[0048] Die Detektion mit Hirfe zweier sich in einem unterschiedlichen Winkel zur Probe befindlichen Laserdioden 
erfolgt wahrend der Ultraschallbehandlung. Nach dem Prinzip der Lichtbeugung werden die Laserstrahlen gebeugt. 
Das entstehende Beugungsbild wird rechnergestutzt ausgewertet. Die Methode ermdglicht es, uber einen weiten MeB- 
bereich (ca. 40 nm - 500 *im) die Partikelgr6Benverteilung zu bestimmen. 

[0049] Ein wesentlicher Punkt hierbei ist. daB der Energieeintrag durch Ultraschall eine Simulation des Energieein- 
trags durch mechanische Krafte in industriellen Mischaggregaten der Reifenindustrie darstellt. 

[0050] Die Ergebnisse der Messungen der PartikelgrdBenverteilung von erfindungsgemaBen Failungskieselsauren 
und von Vergleichskieselsauren sind in den Figuren 1 - 6 dargestellt. 

[0051] Die Kurven zeigen im Bereich urn 1.0 - 100 nm eine erstes Maximum in der PartikelgrOBenverteilung und im 
Bereich < 1 0 nm ein weiteres Maximum. Der Peak im Bereich 1 .0 -100 gibt den Anteil an unzerWeinerten Kiesel- 
saurepartikeln nach der Ultraschallbehandlung an. Diese recht groben Partikel werden in den Kautschukmischungen 
schlecht dispergiert. Der zweite Peak mit deutlich Weineren Partikelgr6Ben (< 1 .0 *im) gibt denjenigen Teil an Partikeln 
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der Kiesels§ure an, der wahrend der Ultraschalibehandlung zerWeinert worden ist. Diese sehr Weinen Partikel werden 
in Kautschukmischungen ausgezeichnet dispergiert. 

[0052] Der wk-Kbeffizient ist nun das Verhaitnis der Peakhdhe der nicht abbaubaren Partikel (B), deren Maxirmimim 
Bereich 1,0 - 100 urn (B*) liegt. zur Peakhdhe der abgebauten Partikel (A), deren Maximum im Bereich < 1,0 *im (A 1 ) 



[0053] Die Zusammenhange veranschaulicht die schematische Grafik gemaB Figur 7. 
[0054] Der wk-Koeffizient ist damit eine MaB fur die „Abbaubarkeit" (=Dispergierbarkeit) der FailungsWeselsaure. Es 
gilt, eine. Failungskieselsaure ist umso leichter dispergierbar, je Weiner der wk-Koeffizient ist. d.h. je mehr Partikel bei 
der Einarbeitung in Kautschuk abgebaut werden. 
io [0055] Die erf indungsgemaBen Kieselsauren haben wk-Kbeff izienten < 3,4. Das Maximum in der ParbkelgrdBenver- 
teilung der nicht abbaubaren Partikel der erfindungsgemaBen Failungskieselsaure liegt im Bereich 1.0 - 100 ^m. Das 
Maximum in der PartikelgrOBerrverteilung der abgebauten Partikel der erfindungsgemaBen Failungskieselsaure liegt im 
Bereich < 1,0 jim. Bekannte Failungskieselsauren haben deutlich hOhere wk-Koeff izienten und andere Maxima in den 
PartikelgrOBenverteilungen gemessen mrt dem CILAS-Granulometer 1064 L und sind somit schlechter dispergierbar. 
is [0056] Die Dispergierbarkeit einer Failungskieselsaire wird durch den Dispersionskoeff izienten D ausgedruckt. Die- 
ser wird gemaB fblgender Forme! bestimmt: 



25 [0057] Die Auswertung erfolgt lichtmikroskopisch bei 1 SOfacher VergrGBerung an Glanzachnitten der Vulkanisate. Als 
nicht dispergierbare Partikel wurden Partikel grOBer als 28 jim 2 ausgewertet Es werden 40 Bilder ausgewertet 

Beispiele 

30 [0058] In den Beispielen werden folgende Stoffe eingesetzt: 



5 liegt. 



D[%] = 



Summe der Partikelfiache/Bildanzahl * 10 000 * Medaliafaktor 
Fullstoffvolumen • Bildfiache 



20 



Medaliafaktor = 



Fullstoffvolumen/100 + 0,78 
2 
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SMR20 

SMR10 

Buna CB 10 

Krynol 1712 

Buna SB 1500 

X50S 

ZnO RS 

Steartnsdure 

Sunpar 150 

NaftblenZD 

Novares C 80 

Koresin (Pastillen) 

Antilux 654 

Vulkanox 4020 

Vulkanox4010 NA/LG 

Vulkanox HS/LG 

Protektor G 35 P 

Cofill 11 GR 

HEXAK 

DPG 

CBS 

TBBS 

Schwefel 

Crystex unldslich 



Naturkautschuk 
Naturkautschuk 
Butadien kautschuk 

Styrol-Butadien-Kautschuk auf Basis Emulstonspolymerisation 

Styrol-Butadien-Kautschuk auf Basis Emulstonspolymerisation 

50:50 Verschnitt aus Si 69 (Bis(3-triethoxysilylpropyl)tetrasulfan und N 330 

Zinkoxid 



50 



45 



40 



paraff inisches Ol 
aromatisches Ol 
Harz 

Phenol Formaldehyd Harz 
Mikrokristalliner Wachs 

N-(1 , S-DimethylbutyO-N'iDhenyl-p-phenylendiamin 

Alterungsschutzmittel 

Alterungsschutzmittel 

Ozonschutzwachs 

Haftvermittler auf Resorcin- Basis 

Hexamethytentetramin 

DiphenylguankJin 

N-Cydohexyl-2-benzthiazylsulfenamid 
N-tert. Butyl-2-benzthiazylsulfenamid 



55 



unldslicher Schwefel 



9 
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Veraleichsorodukte: 



[0059]" 



10 
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Corax N 326 
Corax N 375 
Corax N 660 
Ultrasil VN2 
Ultrasi! VN3 
Hisil 233 
Perkasil KS 300 
Perkasil KS 404 
Perkasil KS 408 
Zeosil 1165 MP 



RuB der Degussa 
RuB der Degussa 
RuB der Degussa 

Kieselsaure der Degussa mil einer N 2 -Oberfiache von ca. 125 nrfVg; AI 2 0 3 -Geha!t 0.16 Gew.-% 
Kieselsaure der Degussa mit einer N 2 -Oberf lache von ca. 125 rrfVg; Al 2 0 3 -Gehatt 0,17 Gew.-% 
Kieselsaure der PPG mit einer Ng-Oberfiache von ca. 150 ntfVg; Al 2 0 3 -Gehalt 0,33 Gew.-% 
Kieselsaure der Akzo mit einer N 2 -Oberfiache von ca. 125 nfVg; AfeOs-Gehart 0,14 Gew.-% 
Kieselsaure der Akzo mit einer N 2 -Oberfiache von ca. 160 rrfVg; Al 2 0 3 -Gehalt 0.15 Gew.-% 
Kieselsaure der Akzo mit einer N 2 -Oberftache von ca. 160 n^/g, Al 2 0 3 -Gehalt 0,15 Gew.-% 
Kieselsaure der Rhone-Poulenc mit einer N 2 -Oberf lache von ca. 1 50 rtrVg. Al 2 0 3 -Gehalt 0,65 Gew- 



20 



25 



Beisptel 1 

Herstellung einer Fanungsk tcocis^uro *m N 2 -Bereich von 120 - 140 rrf/g 

[0060] In einem Bottic* werden u*er Runren 46 m 3 Wasser auf 88°C erwarmt. Unter Aufrechterhaltung der Tempe- 
ratur von 88°C werden be* pH 9.0. der durcti Zugabe von Natronwasserglas eingestelrt wind, soviel Natronwasserglas 
(Modul 3 42 Dichte 1 348) und 96%ig« Scnwefelsaure unter standigem Ruhren zudosiert, so daB nach 125 mm em 
Feststoffgehalt von 88 5 qA enetcht «a ZusAtrlich werden gleichzeitig unter standigem Ruhren 265 I einer Aluminium- 
sulfatiasung (Dichte 1 28) zudosiert Danach wird Schwefelsaure bis zum Erreichen eines pH-Wertes zwischen 3 und 
5 zugegeben. Der FeststoM wwd auf e*x* Frfterpresse abgetrennt. gewaschen und anschlieBend getrocknet und gege- 
benfalls vermahlen. 

[0061] Die erhaltene Faiiungskjeselsaure hat die folgenden physikalisch-chemischen Daten: 



30 



35 



40 



BETOberfiache 


123 rr^/g 


CTAB-Oberfiache 


HOnrVg 


BET/CTAB 


1.12 


DBP-Zahl 


203 ml/100 g 


Searszahl 


9.7 


AJ 2 0 3 -Gehalt 


0.59% 


wk-Koeffizierrt 


0.5 



45 



50 



55 



Beispie! 2 

Herstellung einer FStlungskieseisAure tm N r Bereich von 130 - 150 rrP/g 

[0062] In einem Bottich werden unter Ruhren 53,5 I Wasser auf 80°C erwarmt. Unter Aufrechterhaltung der Tempe- 
ratur von 80°C werden bei pH 9.0. der durcti Zugabe von Natronwasserglas eingestellt wird, soviel Natronwasserglas 
(Modul 3 42 Dichte 1 348) und 50 %ige Schwefelsaure unter standigem Ruhren zudosiert. so daB nach 67 min em 
Feststoffgehalt von 92,9 g/l err*cm ist Zusatzlich werden unter standigem Ruhren 0,255 1 einer AJuminiumsulfatldsung 
(Dichte 1 28) zudosiert. Danach wird Schwefelsaure bis zum Erreichen eines pH-Wertes zwischen 3 und 5 zugegeben. 
Der Festetoff wird auf einer Filterpresse abgetrennt. gewaschen und anschlieBend einer Kurz- oder Langzeitrocknung 
unterworfen und gegebenfalls vermahlen. 

[0063] Die erhaltene Failungskieseteaure hat die folgenden physikalisch-chemischen Daten: 



sISDOCID <EP 0983966A1 J_> 



10 



EP0 983 966A1 



BET-Oberfiache 


129frf/g 


CTAB-Oberfiache 


124 rrAg 


BET/CTAB 


1.04 


DBP-Zahl 


243 ml/100 g 


Searszahl 


16,2 


Al 2 0 3 -Gehalt 


0.59% 



Beispiel 3 

15 

Herstellung einer FailungskieselsSure im N 2 -Bereich von 120 - 140 rr?/g 

[0064] In einem Bottich werden unter Ruhren 54.6 I Wasser auf 80°C erwarmt Urrter AufrechterhaJtung der Tempe- 
ratur von 80°C werden bei pH 9.0. der durch Zugabe von Natronwasserglas eingestellt wird, soviet Natronwasserglas 

20 (Modut 3.42. Dichte 1.348) und 50%ige Schwefels&ure unter stdndigem Ruhren zudosiert so da 8 nach 67 min ein 
Feststoffgehalt von 91 .4 g/I erreicht ist Zusdtzlich werden unter standigem Ruhren 0.784 1 einer AluminiurnsuHatldsung 
(Dichte 1 .28) zudosiert Danach wird Schwefelsdure bis zum Erreichen eines pH-Wertes zwischen 3 und 5 zugegeben. 
Der Feststoff wird auf einer Rtterpresse abgetrennt gewaschen und anschlieBend einer Kurz- oder Langzeitrocknung 
unt rworfen und gegeberrfalls vermahlen. 

25 [0065] Die erhattene FailungsWeselsaure hat die folgenden physikalisch-chemischen Daten: 



BET-Oberfiache 


152 rrfrg 


CTAB-Oberfiache 


129*1^ 


BET/CTAB 


1.19 


DBP-Zahl 


241 ml/100 g 


Searszahl 


16,4 


Al 2 0 3 -Gehalt j 


0.98% 



Beispiel 4 

40 

Herstellung einer Fatlungskieselsaure im N 2 -Bereich von 120 - 140 mf/g 

[0066] In einem Bottich werden unter Ruhren 50.4 I Wasser auf 80°C erwarmt. Unter Aufrechterhaltung der Tempe- 
ratur von 80°C werden bei pH 9.0, der durch Zugabe von Natronwasserglas eingestellt wird. soviel Natronwasserglas 

45 (Modul 3.42, Dichte 1 ,348) und 50%ige Schwefelsdure unter standigem Ruhren zudosiert. so daft nach 67 min ein 
Feststoffgehalt von 97,6 g/I erreicht ist. Zusdtzlich werden unter standigem Ruhren 1 ,47 1 einer AluminiumsuHatldsung 
(Dichte 1 ,28) zudosiert. Danach wird SchwefelsSure bis zum Erreichen eines pH-Wertes zwischen 3 und 5 zugegeben. 
Der Feststoff wird auf einer Filterpresse abgetrennt gewaschen und anschlie&end einer Kurz- oder Langzeitrocknung 
unterworfen und gegeberrfalls vermahlen. 

so [0067] Die erhaltene Failungskieselsaure hat die folgenden physikalisch-chemischen Daten: 



BET-Oberfiache 




CTAB-Oberfiache 


101 rrr^/g 


BET/CTAB 


1.29 
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(fortgesetzt) 





DBP-Zahl 


227 ml/100 g 




Searszahl 


18,4 




Al 2 0 3 -Gehalt 


1,96% 



Beispiel 5 

w Herstellung einer FailungskieselsZure im N 2 -Bereich von 140 - 160 rrf/g 

[0068] In einem Bottich werden unter Ruhren 50,4 I Wasser auf 80°C erwarmt. Unter Aufrechterhaltung der Tempe- 
ratur von 80°C werden bei pH 9,0, der durch Zugabe von Natronwasserglas eingestellt wird. soviel Natronwasserglas 
(Modul 3,42, Dichte 1,348) und 50%ige Schwefelsaure unter standigem ROhren zudosiert, so da6 nach 67 min ein 
is Feststoffgehalt von 9^4 g/l erreicht ist. Zusatzlich werden unter standigem Ruhren 2,21 I einer AluminiumsurfatlOsung 
(Dichte 1 .28) zudosiert. Danach wird Schwefelsaure bis zum Erreichen eines pH-Wertes zwischen 3 und 5 zugegeben. 
Der Festetoff wird auf einer Firterpresse abgelrennt. gewaschen und anschlieBend einer Kurz- oder Langzeitrocknung 
unterworfen und gegebenfalls vermahlen. 

[0069] Die erhartene Failungskieselsaure hat die folgenden physikalisch-chemischen Daten: 

20 



BETOberfiache 


^rrf/g 


CTAB-Oberfiache 


lOOrrfrg 


BET/CTAB 


1.54 


DBP-Zahl 


222 ml/100 g 


Searszahl 


16,6 


Al 2 0 3 -Gehart 


4,28% 



Beispiel 6 

35 [0070] Bestimmung des wk-Koeffizienten mit dem Cilas Granulpmeter 1 064 L an einer erf indungsgemaBen Kiesel- 
saure mit einer BET-Oberfiache von 1 10-130 rrr^/g gemaB Beispiel 1 und Vergleich mit Standardkieselsauren im selben 
Oberfiachenbereich. Zusatzlich sind die Werte B, A, B* und A' gemaB Figur 7 angegeben. 



Produktname 


CTAB-Oberf lache [rrr^/g] 


wk-Koeffizient 


B 


A 


B' [jim] 


A* frim] 


Ultrasil VN 2 


120 


20 


40 


2 


13.3 


0.5 


Perkasil KS 300 


120 


6 


24 


j 4 


11.7 


0,5 


KS Beispiel 1 


123 


0,5 


19 


37,5 


7.7 


0,5 



Beispiel 7 

[0071] Bestimmung des wk-Koeffizienten mit dem Cilas Granulometer 1064 L an einer erfindungsgemaBen Kiesel- 
saure mit einer BET-Oberfiache von 120-140 rrr^/g und Vergleich mit Standardkieselsaure im selben Oberfiachenbe- 
reich. Zusatzlich sind die Werte B. A, B' und A gemaB Figur 7 angegeben. 



Produktname 


CTAB-Oberfiache [rn^/g] 


wk-Koeffizient 


B 


A 


B' 


A' tim] 


Hisil 233 


138 


26,7 


32 


1.2 


14.4 


0,5 
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Produktnam 


CTAB-Oberflache [m 2 /g] 


wk-Koeffizient 


B 


A 


B' [pm] 


A' frim] 




KS Beispiel 9 


130 


1.5 


40 


27 


3,4 


0,5 


5 


KS Beispiel 7 


129 


1.1 


30 


27,5 


3.0 


0,5 



Beispiel 8 

10 [0072] Bestimmung des wk-Koeffizienten mit dem Cilas Granulometer 1064 L an einer erfindungsgemaBen Kiesel- 
saure nit einer BET-Oberflache von 140-160 rr^/g und Vergleich mit Standardkieselsauren im seben Oberflachenbe- 
reich. Zusatzlich sind die Werte B, A. B* und A' gemaB Figur 7 angegeben. 



Produktname 


CTAB-Oberflache [n^/g] 


wk-Koeffizierrt 


B 


A 


B' Qim] 


Alum] 


Zeosil 1165 MP 


150 


3.4 


38.7 


11.4 


7.9 


0.6 


Perkasil 404 


160 


18.3 


33 


1.8 


15,4 


0.6 


Perkasil 408 


160 


12.9 


27 


2.1 


13.4 


0.6 


KS Beispiel 5 


154 


1.7 


22 


13 


3.4 


0.55 


KS Beispiel 3 


152 


1.4 


33 


24 


3.0 


0,5 



25 



Tabelle 2 
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WK-Koeffizienten der erfindungsgemaBen Fallungskiesel- 
sauren 


Beispiel Nr. 


WK 


B 


A 


B f Qim] 


A'[pm] 


1 


0.5 


19 


37.5 


7.7 


0.5 


2 


1.1 


30 


27.5 


3.0 


0.5 


3 


1.4 


33 


24 


3.0 


0.5 


4 


1.5 


40 


27 


3.4 


0.5 


5 


1.7 


22 


13 


3.4 


0,55 



Beispiel 9 

45 [0073] MeBergebnisse der erfindungsgemaBen Fallungskieselsauren nach Beispiel 6 und Beispiel 7 im Vergleich zu 
Standardfallungskieselsauren (siehe Rgur 1 -6 im Anhang). 

Beispiel 10 

so [0074] ErfindungsgemaBe FailungsWeselsaure nach Beispiel 4 (mit einem Al 2 0 3 -Gehalt von 0,59 Gew.-%) im Ver- 
gleich zu StandardWeselsaure und dem bisher Verwendung findenden verschnitt vom RuB N 660 und dem RuB N 375 
in einer NR/BR-Mischung fur eine Reifenseitenwand: 
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1 




o 1 




SMR 10 


C f\ 

bv 


C ft 


3 V 




Buna CB 10 




c cs 


CA 
3U 


5 


Corax N €60 


20 


zu 


O ft 




Corax N 3 75 


30 








Zeosil 1165 MP 




30 






ErfindungsgemaBe Kieselsaure 






1 n 
3 O 


10 


(Beispiel 4) 








X 50 S 


** 


3 


3 




ZnO RS 


3,5 


3,5 


3/5 




Stearinsaure 


2 


2 


*> 




Naf tolen ZD 


/ 


n 

i 


7 


15 


Novares C 80 


3 


3 


•> 


Protektor G 35 P 


•a 
J 


*> 

•j 


3 




Vulkanox 4020 






2 5 




vuxKacic v 




2 


2 




VulKac it ut-nu-L 




1 


1 


20 


TBBS 


0 8 






Schwef el 


1 ft 


1 ft 


1 8 




Mooney-Viskositat ML (1+4) 


56 


70 


64 




Vulkanisatdaten: 160 ' C/t 9S % 












12,4 


6,8 


6,4 


25 


Modul 300 % [MPa] 


5,2 


7,0 


7,2 




Heat Build Up AT Center [°C] 


88 


64 


51 




Permanent Set [%1 


2,6 


0,8 


0.5 




Phillips -Wert 


7 


7 


8 




Ball Rebound 60 °C 


67 


74 


79 


30 


tan & 60 °C 


0,129 


0,080 


0,067 



[0075] Die erfindungsgemaBe Kieselsaure gemaB Beispiel 9 fuhrt gegenuber der StandardWeselsaure Zeosil 1 165 
35 MP mrt einem Al20 3 -Gehalt von 0.65 Gew.-% und einer CTABOberflache von 150 nf/g und einem wk-Koeffizienten 
von 3.4 und dem bislang in einer Seitenwandmischung Verwendung f indenden RuB N 375 zu einer hoheren vulkanisa- 
tionsgeschwindigkeit hdheren Modulwerten. niedrigerem Hitzeaufbau (was einer langeren Lebensdauer eines Rerfens 
entspricht) und einem hOheren Ball Rebound 60 °C und einem niedrigeren tan b 60 °C (was einem niedrigeren Rollwi- 
derstand entspricht). 

40 

Beispiel 11 

[0076] ErfindungsgemaBe Fallungskieselsaure nach Beispiel 1 im Vergleich zu dem bisher Verwendung f indenden 
RuB N 326 in einer NR/SBR-Mischung fur eine Reifenkarkasse mit einem speziellen Haftsystem: 

45 



50 



55 





1 


2 


SMR 10 


60 


60 


Buna SB 1500 


40 


40 


Corax N 326 


50 




ErfindungsgemaBe Kieselsaure (Beispiel 1) 




50 


Ultrasil VN 3 


15 


15 


X50 S 




7 
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1 


2 . 




ZnO RS 


8 


8 


5 


Stearinsaure 


1 


1 




Cofill 11 GR 


5 


5 




Naftolen ZD 


3 


3 


10 


Vulkanox4010 NA/LG 


0.5 


1 0,5 




Vulkanox HS/LG 


0.8 


0,8 




HEXA K 


1.5 


1.5 




TBBS 


0,8 


1.5 


15 


Crystex unldslich 


4 


4 




DPG 




2 




Vulkanisatdaten: 160 ° C/t9 5 % 






20 


Trennfestigkeit (tack) [N] 


13,8 


26,7 



25 



[0077] Die erfindungsgemaBe Kieselsaure gemaB Beispiel 1 fuhrt gegenuber dem bislang in einer Karkassmischung 
mit einem speziellen Haftsystem Verwendung findenden RuB N 326 zu einer hOheren Trennfestigkeit (was einer hahe- 
ren Verarbeitungssicherheit bei der Kbnfektionierung entspricht). 

Figurenl bis 7 

[0078] 

30 Figur 1 Ergebnis der Messung von Urtrasil VN 2 mit der Laserbeugungsmethode. 
Rgur 2 Ergebnis der Messung von Perkasil KS 300 mit der Laserbeugungsmethode 



35 



40 



Figur 3 Ergebnis der Messung von erfindungsgemaGer Kieselsaure nach Beispiel 1 mit der Laserbeugungsme- 
thode. 

Figur 4 Ergebnis der Messung von Hisil 233 mit der Laserbeugungsmethode. 

Figur 5 Ergebnis der Messung von erfindungsgemaBer Kieselsaure nach Beispiel 4 mit der Laserbeugungsme- 
thode. 

Figur 6 Ergebnis der Messung von erfindungsgemaBer Kieselsaure nach Beispiel 2 mit der Laserbeugungsme- 
thode. 

45 Figur 7 Ermittlung des wk-Koeffizienten. 
PatentansprQche 

1 . FailungskieselsSure, gekennzeichnet durch einen Al 2 0 3 -Gehart von 0,2 bis 5,0 Gew.-% und einem wk-Koeff izien- 
50 ten Weiner 3,4. 

2. Failungskieselsaure nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie eine CTAB-Oberfiache von 80 bis 139 
rr^/g aufweist. 

55 3. Failungskieselsaure nach Anspruch 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet. daB sie eine BET-Oberfiache von 80 bis 
180 rrf/g aufweist. 



4. Failungskieselsaure nach Anspruch 1 bis 3, gekennzeichnet durch folgende Parameter: 
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BET-Oberfiache 


80-180 m 2 /g 


CTAB-Oberfiache 


80-139 m 2 /g 


Verhaitnis BET/CTAB 


1,0-1,6 


Searszahl (Verbrauch 0.1 n NaOH) 


5 - 25 ml 


DBP-Zahl 


200 - 300 ml/1 00 g 


Al 2 0 3 -Gehalt 


<5% 


wk-Kbeffizient 


<3.4 


abgebaute Partikel 


<1,0um 


nicht abbaubare Partikel 


1.0 - 100 urn 



Verfahren zur Herstellung der FallungsWeselsaure nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet daB man AlkahsiB- 
katiosung mit MineralsSuren und Aluminiumsalzlosung in waBrigem Milieu bei Temperaturen von 60 bis 95 °C. be. 
einem pH-Wert von 7.0 bis 1 0.0 umsetzt. die Umsetzung bis zu einer Feststoffkonzentration von 40 bis 1 1 0 g/l fort- 
setzt, den pH-Wert auf einen Wert zwischen 3 und 5 einstellt und die erhaltene FallungsWeselsaure auf bekanntem 
Wege aufarbeitet 

Verfahren zur Herstellung einer FallungsWeselsaure nach Anspruch 4 mit folgenden Parameters 



BET-Oberfiache 


80-180 m 2 /g 


CTAB-Oberfiache 


80-139 m 2 /g 


Verhaitnis BET/CTAB 


1,0-1,6 


Searszahl (Verbrauch 0,1 n NaOH) 


5 - 25 ml 


DBP-Zahl 


200-300 ml/100 g 


AI 2 0 3 -GehaIt 


<5% 


wk-Koeffizient 


<3.4 


abgebaute Partikel 


< 1.0 nm 


nicht abbaubare Partikel 


1,0 - 100 urn 



dadurch gekennzeichnet. daB man Alkalisilikatldsung mit Mineralsauren und Aluminiumsulfatlosung bei Tempera- 
turen von 60 - 95 °C bei einem pH-Wert von 7.0 - 10.0 unter standigem Ruhren umsetzt. die Zugabe von Alkalisili- 
katlosung Mineralsaure und Aluminiumsulfatlosung gegebenenfalls fur 30 bis 90 min. unterbricht. die Umsetzung 
bis zu ein^r Feststoffkonzentration von 40 - 1 10 g/l fortsetzt. den pH-Wert auf einen Wert zwischen 3 und 5 einstellt. 
die FallungsWeselsaure abfiltriert, wascht und anschlieBend trocknet. gegebenfalls vermahlt Oder granuliert 

Verfahren gemaB Anspruch 5. dadurch gekennzeichnet. daB man zur Filtration Kammerfilterpressen Oder Mem- 
branfilterpressen Oder Bandfilter Oder Drehf ilter Oder Membranf ilterpressautomaten oder zwei der Filter in Kombi- 
nation einsetzt. 

Verfahren gemaB Anspruch 5. dadurch gekennzeichnet. daB man zur Trocknung einen Stromtrockner, Etagen- 
trockner. Flash-Trockner. Spin-Flash-Trockner oder ahnliche Einrichtungen einsetzt 

Verfahren gemaB Anspruch 5. dadurch gekennzeichnet. daB man verf lussigten Filterkuchen in einem Spruhtrock- 
ner mit Atomizer oder Zweistoffduse oder Einstoffduse und/oder integriertem RieBbett trocknet. 
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10. Verfahren gemaB Anspruch 5. dadurch gekennzeichnet, daB man zur Granulation einen Walzenkompaktor Oder 
ahniiche Einrichtungen einsetzt. 

11. FailungsWeselsauren nach Anspruch . 1, dadurch gekennzeichnet, daB ihre Oberfiachen mit Organosilanen der 
Formel I bis III 

[R 1 n -(RO) 3 . n Si-(Alk) m -(Ar) p ] q tB] (I). 
R'nCROfe^ - (Alkyi) (II). 

Oder 

R 1 n(RO) 3 . n Si-(AIkeny1) (III). 

modrfiziert sind, in denen bedeuten 



B: -SCN, -SH. -CI. -NH 2 (wenn q= 1) Oder -Sx-(wenn q = 2). 

R und R 1 : eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kbhlenstoffatomen, den Phenylrest. wobei alle Reste R und R 1 jewefls 
die gleiche Oder eine verschiedene Bedeutung haben kdnnen, 

R: eine bis C 4 -Alkyl, -C, bis C 4 -Alkoxygruppe, 

n: 0; 1 Oder 2, 

Alk: einen zweiwertigen linearen oder verzweigten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18 Kbhlenstoffatomen. 

m: 0 oder 1 , 

Ar: einen Arylenrest mit 6 bis 12 C-Atomen, bevorzugt mit 6 C-Atomen, 

p: 0 oder 1 mit der MaBgabe. daB p und n nicht gleichzeitig 0 bedeuten, 

x: eine ganze Zahl von 2 bis 8, 

Alkyl: einen einwertigen linearen oder verzweigten gesattigten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 20 Kohlen- 
stoffatomen, bevorzugt 2 bis 8 Kohlenstoffatomen, 

Alkenyl: einen einwertigen linearen oder verzweigten ungesattigten Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 20 Koh- 
lenstoffatomen, bevorzugt 2 bis 8 Kohlenstoffatomen, 

q: 1 oder 2 



12. Verfahren zur Herstellung der Kieselsauren gemaB Anspruch 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man die Failungs- 
kieselsauren mit Organosilanen in Mischungen von 0,5 bis 50 Teilen, bezogen auf 100 Teile Failungskieselsaure, 
insbesondere 1 bis 15 Teile, bezogen auf 100 Teile Failungskieselsaure modifiziert, wobei die Reaktion zwischen 
Failungskieselsaure und Organosilan wahrend der Mischungsherstellung (in situ) oder auBerhalb durch AufsprG- 
hen und anschlieBendes Tempern der Mischung oder durch Mischen des Silans und der Kieselsauresuspension 
mit anschfieBender Trocknung und Temper ung durchgefuhrt wird. 

13. Vulkanisierbare Kautschukmischungen und Vulkanisate, die die Failungskieselsaure gemaB Anspruch 1 mit fol- 
genden physikalisch-chemischen Parametern 



BETOberfiache 


80 - 180 nr^/g 


CTAB-Oberfiache 


80 - 139 rrrVg 



17 



EP 0983966A1J_> 



EP0 983 966 A1 

(fortgesetzt) 



Verhaitnis BET/CTAB 


1.0-1.6 


Searszahl (Verbrauch 0,1 n NaOH) 


5 - 25 ml 


DBP-Zahl 


200-300 ml/100 g 


Al 2 0 3 -Gehalt 


<5% 


wk-Koeffizient 


<3,4 


abgebaute Partikel 


< 1,0 |im 


nicht abbaubare Partikel 


1,0 - 100 pm 



als Fullstoff enthalten. 

15 
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Peakhohe der nicht abbaubaren Partikel (B) 

wk = — — — 

Peakhohe der abgebauten Partikel (A) 

A' = Bereich von 0 bis < 1,0 fim 

B ' = Bereich 1,0 /im - 100 /zm 
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